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モジナイズした。ホモジネート 50 mLを 5000 xgで 15分間遠心分離し、その上清 15 
mL を Amicon Ultra-15により限外濾過（5000 xg , 90分間 , 4℃）した。その濾液 10 
















TMBz について検討した。その結果、250 mg/L TMBz および 10 g/L KBr を含む
0.15 mol/L 硫酸溶液を反応溶液とし、試料溶液と反応溶液を 2 : 1 で混和し、80 ℃








東ソー社製陰イオン交換樹脂である TSKgel SAX （粒径 5 μm , 交換容量 1.0 eq/L , 
内径 4.6 mm , 長さ 50 mm）を用い、溶離液に 0.3 mol/L塩化ナトリウム水溶液を
用いることで、臭素酸イオンを 10 分以内で分離検出することを可能とした。 
以上の検討結果より、TMBz を検出試薬とするポストカラム誘導体化 HPLC法を
構築した。臭素酸イオンを 0.3 mol/L 塩化ナトリウム溶液に希釈して標準溶液を調製
し、試料容量を 200 μLとして検量線を作成したところ、臭素酸として 2 ng/mL ま
で良好な直線性（R²=1.000）が得られ、検出限界は 0.6 ng/mL （S/N=5）であった。 
食品の前処理として、クリーンアップと濃縮のために陰イオン交換樹脂を用いた固
相抽出が必須である。そこで、比較的イオン交換容量が大きい高純度 AG イオン交
換樹脂ムロマック 1x8 , 200-400 mesh（ダウ・ケミカル社製 Dowex 1x8 に相当）
を用いた前処理法について検討した。その結果、カラムサイズを内径 5 mm 、長さ
を 6-7 mm とし、溶出液を 0.3 mol/L塩化ナトリウム水溶液とすることで、臭素酸
イオン含む溶出画分を 1 ml とすることができた。さらに、キャベツ、鶏肉および小
アジの 10% ホモジネートに対して添加回収実験を行なった。固相抽出に先立ち、ホ
モジネートの限外濾過を行なったところ、限外濾過による臭素酸イオンの消失は認め
られなかった。添加濃度を 0.2 ng/mL（食品グラム当たり 2 ng に相当）とし、限外
濾過後、濾液 10 mL を固相抽出に供したところ、回収率は 82.9-90.7%であった。
本前処理操作を用いたポストカラム誘導体化 HPLC 法により、食品中の臭素酸イオ
ンを定量下限 2 ng/g 湿重量で測定することが可能となった。本法は、生鮮食材中臭
素酸イオンの分析を可能とせしめた世界で最初の方法である。 
